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BASIC ABSTRACT: 

DE 2631298 A UPAB: 19930901 

A heat-hardening organosiloxane foam is prepd. by mixing (a) an organo 
hydrogen siloxane with is not <3 (is not <5). Si-linked H per molecule, is 
not >1 Si-linked H per Si atom and 1-6C alkyl, phenyl and/or 
3,3,3-trifluoropropyl residues; (b) a hydroxylated organosiloxane with >1 
to 2.5 Si-linked OH gps. per molecule and is not <1 1-6C alkyl, phenyl 
and/or 3,3,3-trifluoropropyl residue per Si atom; and (c) is not <0.0025 g 
Rh catalyst per 100 g (b) . . 

The amts. of (a) and (b) are such that the molar ratio (X) of 
Si-linked H: Si-linked OH is 2.5-40:1 (4-10:1) and the compns. has 
viscosity <100, 000 (<25,000) at 25 degrees C. The pot life of the compsn. 
is not <8 hours. It is foamed by heating to >90 degrees C. 

The catalyst is RhC3 (S (CH2CH3) 

CH2Si(CH3)3 )3; RhC13 (S (CH2CH2CH2CH3) 

CH2Si(CH3)3 3; RhC13 

(CH3CH2)2S 3; RhC13 

(CH3CH2CH2CH2)2S 3; Rh2C16 (P(CH3) 

CH2Si(CH3)3 2)3; Rh2C16 ( P (CH3) 

CH2Si(CH3)3 2)4; RhC13 (P (C6H5) 2 

CH2Si(CH3)3 )3; RhCl (CO) {P(CH3) 

CH2Si(CH3)3 2)2; OR RhCl (CO) 
P(C6H5)3 2. . ^ 

The foam is used for cushioning, sealing, underlayers, cushioning for 
electronic components, walls, and fittings for vehiclies, e.g. buses, 
trains and aircraft. It is flame -repel lent and non-toxic. 

Compsns. prepd. from OH-terminated polydimethylsiloxane, a. 
trimethylsiloxy-terminated polymethyl hydrogen siloxane and 0.5 wt. % 
RhCl 3 

(CH3CH2CH2CH2)2S 3 FOAMED within 10 minutes at 150 degrees C to 
uniform foams with density. 
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US-PS 3 429 838 wird ein weiterer Siloxanschaum beschrieben, 
der hergestellt wird, indem man einen Siliconkautschuk, der 
ein lineares flussiges Methylpolysiloxan mit endstandigen 
silicimagebiindenen Hydroxy Igruppen enthSlt, Diatoraeenerde, 
Zinkoxid^ kalzinierten Ton, Polyathylsilicat und Zinnoc- 
tanoat mit einem Silicontireibmittei,. das ein flussiges 
trimethylsilylendblockiertes Dimethylpolysiloxan ist, bei 
dem einige siliciumgebundene Methylreste durch silici\jmge- 
bundene Wasserstof f atome ersetzt sind, miteinander veinnischt. 

Ferner sind auch flammabweisende und selbstverloschende 
SiloxcUischSume bekannt. In QS-PS 2 956 032 wird ein flamm* 
fester Org€uiosiloxanelastmerschaum der in US-PS 3 070 555 be- 
schriebenen Art beschrieben, der zusStzIich Nickelbromid, 
aromatisches PentabromSthylbenzol Oder aromatisches Penta- 
bromtoluol enthait. Aus US-PS 3 428 580 ist ein selbst- 
verlfischender Organopolysiloxanharzschaum bekcuint, der ein 
Organosiloxanpolymerharz mit Alkosy- und Hydroxyfunktionali- ' 
tat, ein flussiges Organohydrogensiloxanpolymer , eine Ver- 
bindung ohne sauer reagierende Hydroxy Igruppen und einen 
Katalysator aus quaternaren Ammoniumverbindungen und 
Carbonsauresalzen von Schwermetallen enthait. 

Den obigen Angaben zufolge lassen sich somit zwar bereits 
entsprechende Schaiime herstellen, doch bereitet die Ver- 
wendung dieser Schaume tiber einen breiten Tempera turbereich, 
beispielsvelse von Raumtemperatur bis hinauf zu 300 ^C, immer 
noch ein Problem. Flammabweisende Schaume dieser Art haben 
dartiber hinaus oft den Nachteil, dafl sie beim Erhitzen giftj,- 
ge dampff5rmlge Bestand telle abgeben. Es besteht daher der 
Wunsch nach einem besseren elastomeren Siloxeaischaum, und 
insbesondere nach einem f lammabweisenden Elastomerschaum, 
der nicht toxisch ist. Aus US -PS 3 514 424 ist bekannt, daB 
giimmiartige Siliconkautschuke durch Zusatz von Platin flamm- 
abweisend werden. Nach US-PS 3 652 488 lassen sich bestimmte 
Siliconkautschuke durch Einsatz einer Kombination aus Platin 
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Das erf indungsgemafle Verf ahren der eingangs genannten Art be- 
steht dariri/ daB man ein Organohydrogensiloxan mit im MitteL 
wenigstens drei siliciuiagebundenen Wasserstoffatomen pro 
Molekfll und im Mittel nicht mehr als einem siliciumgebundenen 
Wasserstof fatom pro Siliciumatom. und mit Alkylresten mit 
1 bis 6 Kohlenstoffatomen pro Rest, Phenylresten und/oder 
3,3,3-Trifluorpropylresten, ein hydroxyliertes Organosiloxan 
mit im Mittel iiber 1,0 bis 2 , 5 siliciumgebundenen Hydroxy 1- 
resten pro Molekul und im Mittel wenigstens einem Alkylrest 
mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, Phenylrest und/oder 3,3,3-Tri- 
fluorpropylrest pro Siliciumatom, und einen Rhodiumkatalysa- 
tor aus der Gruppe 

RhCl3 (S (CH2CH3)/.CH2Si {CH3) 3_/) 3, 

RhCl3(S(CH2CH2CH2CH3)/CH2Si(CH3)3_/)3, v- 
RhCl3/(CH3CH2)2S_/3r " 
RhCl3/ (CH3CH2CH2CH2) 2^ J 2' 
Rh2Clg(P(CH3)/CH2Si(CH3)3_/2)3r 

Rh2Clg(P(CH3)/CH2Si(CH3)3_/2)4r * 
RhCl3 (P (CgHg) 2/CH2Si(CH3) ^J) y 
RhCl (CO) (P (CH3)^CH2Si (CH3) 3_/2.) 2 ^^^^ 
RhCl(CO) /P (CgHg) 3^/2 

miteinander Vermischt, wobei der Rhodiumkatalysator in einer Men- 
ge von wenigstens 0,0025 g auf 100 g des hydroxylierten Organo- 
siloxans vorhanden ist, und die Mehge an Organohydrogensiloxan 
und hydroxyliertem Organosiloxan so liegt, daB sich ein Mol- 
verhaltnis aus siliciumgebundenen Wasserstoffatomen und 
siliciumgebundenen Hydroxylresten von 2,5:1 bis 40:1 ergibt, 
wodurch man. ein Gemisch mit einer ViskositSt von weniger als 
100 000 CP bei 25 und einer Topfzeit von wenigstens 8 S tun- 
den erhailt, und das auf diese Weise erhaltene Gemisch zur Bil- 
dung eines Schaums dann auf eine Temperatvir von iiber 90 
erhitzt. 
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HartungsprozeB rasch ablaufen, wenn man die Gemische auf tiber 
90 °C erhitzt. Das Material laflt sich soitiit erst bei Bedarf 
Verschaumen und Harten, wobei fur die Verarbeitung des Ge- 
misches, beispielsweise das Einbringen in den Hohlraum einer 
Form, das Verteilen des Materials 2u einer dUnnen Fplie oder 
auf einen Gegenstand, genugend Zeit bleibt und man dieses Ma- 
terial dann bei Bedarf durch Erhitzen auf uber 90 ver- 
schMumen und harten kann. Die erf indungsgemaBen Zubereitungen 
schaumen bei Lagerung bei Raximtemperatur nicht auf, und sie 
miissen zum. Verschavxmen und Harten erhitzt werden. Die er- 
f indungsgemaBen Zubereitungen gelieren zwar bei Raumtemperatur 
nach langerzeitiger Lagerung. Demgegeniiber. schSumen die oben 
erwShnten Zubereitungen beim Stehehlassen bei Raumtemperatur 
auf (DT-OS 25 48 510) - 

Das erfindungsgemSBe Verfahren kann ferner so ausgestaltet 
werdeiX/ daB man das Gemisch aus Organohydrosiloxan, hydroxy- 
liertem Organosiloxan und Rhodiuiakatalysator auch zu anderen 
. Siliconelastomer zubereitungen gibt, beispielsweise solchen 

Zubereitungen, die ein Vinylorganopolysiloxan, ein Organohydro- 
gensiloxan und einen Platinkatalysator en thai ten, und auch 
eine derartige Zubereitung ergibt wiederum einen geeigneten 
Schaum. Die Silicoiielastomerzubereitxing ISBt sich mit dem 
Organohydrogensiloxan oder dem Rhodiumkatalysator vermischen, 
Oder man kann sie sowohl mit dem Organohydrogensiloxan als 
auch dem Rhodiumkatalysator vermischen . und das dabei erhal- 
tene Gemisch dann mit dem hydroxylierten Organosiloxan ver- 
, setzen. Eine bequeme und bevbrzugte Arbeitswelse besteht 
darin, daB man das Organohydrogensiloxcui als letzten Be^ 
stand teil zugibt. 

Als Organohydrogensiloxan laBt sich jedes Siloxan verwenden, 
das im Mittel tiber wenigstens 3 siliciumgebundene Wasser- 
stoffatome pro Molekul verfiigt und im Mittel nicht mehr 
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Das hydroxylierte Organosiloxan enthSlt wenigstens einen 
organischen Rest pro Siliciumatom. Beispiele geeigneter 
hydroxy liierter Organosiloxane sind hydroxylendblockiertes 
Polydiinethylsiloxan, hydroxylendblockiertes Polydiorgano- 
siloxan mit Siloxaneinheiten aus Dimethylsiloxaneinheiten 
und Phenylmethylsiloxaneinheiten, hydroxylendblockiertes 
Polymethyl-3,3,3-trifluorpropylsiloxan und hydroxylend- 
blockiertes Polyorganosiloxan mit Siloxaneinheiten aus 
Monomethylsiloxsui, Dimethyls iloxan, Monophenylsiloxeui 
und Dipheny Is iloxan. Zu den erfindungsgemaS geeigneten 
hydroxylierten Organosiloxanen gehSren ferner auch 
Gemische aus hydroxylierten Organosiloxanpolymeren und 
hydroxylierten Organosilanen^ beispielsweise ein Gemisch 
aus hydroxy lendblockiertem Polydimethylsiloxan und Di- 
pheny Ime thy Is i land. Sofern wenigstens eine gewisse ^ 
Menge an hydroxyliertem Organosiloxanpolymer mit .zwei 
Oder mehr Hydroxy Iresten pro Mdlekiil vorhemden ist/ konnen 
hydroxylierte Silwe eingesetzt werden, urn fiir die erf order- 
liche Menge an mehr als 1,0 bis 2,5 siliciiungebundenen 
Hydroxylresten pro Molekul zu sorgen. 

Die Rhodiumkomplexe, die erfindungsgemaB als Katalysatoren 
verwendet werden, sind bekannt. Diejenigen Rhodiumkomplexe, 
welche Diorganbschwefelligcmden enthalten, lassen sich nach 
den Angaben von Joximal of the Chemical Society (A)., (1971), 
899 herstellen. Die siliciunihaltigen Sulfide kdnnen nach 
Journal of Organic Chemistry 1952/ 17, 1393 hergestellt 
werden. Der Rhbdiumkon^lex der Formel RhCl2(P(CgH^)2- 

/CHjSKCHj)^^/)^ laBt Sich herstellen, indem man drei 

Oder vier Mol P(Cgfl5) 2/CH2Si(CH2)3_/ mit RhCl3-3H20 
in einem Alkohol als LSsungsmittel bei Temperaturen 
von 20 ^.C bis Rtickflufltemperatur umsetzt. Die Phosphor- 
verbindungen sind aus GB-PS 1 179 242 bekannt. Der 
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Das Molekulargewicht irgendeines bestimmten Bestandteils ist 
nicht wesentlichr sofern dieser Bestandteil in der Gesamt- 
kombination vertragllch oder dispergierbar ist und die Ge- 
saiatkombination eine Viskositat von weniger als 100 000 cP 
bei 25 ^C, vorzugsweise weniger als 25 000 cP bei 25 ^C, 
hat- Bei einer Viskositat von uber 100 OOO cP wird das Ver- 
mischen der. Bestandteile zu einem Problem. Die Eigenschaf ten 
des Schaum^ wie HohlraumgrSBe und Dichte, werden ebenfalls 
durch die Art des Vermischens beeinfluBt. Am besten werden 
die einzelnen Bestandteile griindlich mechanisch miteinander 
vermischt. Da es jedoch so viele Variablen aus Mischge- 
schwindigkeit, Vorrichtxingsart, Scherbedingungen und der-. 
gleichen gibt, lassen sich aussagekrSftige Bedingungen 
praktisch nicht definieren. Daruber hinaus wurde sich jeder 
als geeignet empfundene Satz von Bedingungen wieder Sndern, 
wenn man Art und Menge der einzelnen Bestandteile verandert.* 

Die erfindungsgemafien Zxibereitungen konnen ferner auch mit 
benzolloslichen vinylhaltigen triorganosiloxyendblockierten 
Polydiorganosiloxanen mit im Mittel etwa zwei Vinylresten 
pro Molekiil in Mengen von bis zu 85 Gewichtsprozent^ bezogen 
auf das Gesamtgewicht aus dem vinylhaltigen triorganosiloxy- 
endblockierten Polydiorganosiloxan und dem hydroxylierten 
Organosiloxaui, versetzt werden, Diese vinylhaltigen Poly- 
dlorganosiloxane konnen Gemische Oder Einzelverbindungen 
sein und auBer den Vinylresten organische Rest enthalten, 
wle sie oben £ur das Organohydrogensiloxaui angegeben worden 
sind. Polymere dieser Art werden beispielsweise in 
US-PS 3 445 420 und 3 4S|3 234 beschrieben. Die vinylhalti- 
gen triorgahosiloxyenblockierten Polydiorganosiloxane sind 
vorzugsweise in Mengen von 50 Gewichtsprozent Oder weniger 
vorhanden, und zwar bezogen auf das Gesamtgewicht aus dem 
vinylhaltigen triorganosiloxyendblockierten Polydiorgano- 
siloxan und dem hydroxylierten Organosiloxan. Mit 50 bis 
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Zubereitung, dann erhalt man einen Schauin mit noch besserer 
flainniabweisender Wirkung. Bei Verwendung von RuB erhSlt ^ 
man Schaume, die in kurzer Zeit selbst verloschen, keine 
toxischen Case entwickeln und keine toxischen Bestandteile 
en thai ten. 

Die oben beschriebenen SehSume sind f lammabweisend und 
selbstveriaschend, und sie eignen sich beispielsweise zur 
Herstellxing von Polstearmaterialien, Kissen, Unterlagen, 
Ablativschichten, feuerfesten Polsterungen fur elektronische 
Bauteile, feuerabweisenden Wanden, feuerfesten Dichtxmgen 
sowie zur feuersicheren Ausriistung von Raumen, in denen sich 
Personen aufhalten, wie Omnibusse, Ztige oder Plugzeuge. 

Die Dichte der erf indungsgemasen SchSume laL0t sich von 
0,10 bis 0,80 g pro ccm variieren, Diese Dichten lassen 
sich. verandern, indem man das Verhaltnis aus den sili- 
ciumgebundenen Wasserstof f atomen zu den siliciumgebundenen 
Hydroxylgruppen oder auch die Fullstoffmenge verSndert. 
Die Dichte der gehSrteten Schaiimprodukte kann erfind^gs- 
gemafl gesteuert werden. Bei elner vorgegebenen Zubereitung 
nimmt die Schaximdichte mit zunehmender Konzentration an 
Rhodiumkatalysator ab. Die Schaumdichte laBt sich femer 
auch durch VerSnderung dkr beim Auf schSumen angewandten 
Temperaturen steuem. Mit zunehmender Auf schaumtemperatur 
erniedrigt sich die Schaumdichte. Inner halb bestimmter 
Grenzen laBt sich somit die Schaumdichte durch Veranderung 
des Rhodiumkatalysators und der Auf schaumtemperatur steuem. 
Die oben angegebenen Dichten sind auf iibliche Fiillstof f- 
arten abgestellt, es lassen sich jedoch auch Materialien 
mit Dichten auBerhalb dieses Bereiches herstellen, wenn 
man bestimmte nicht iibliche oder exotische FUllstof fe 
einsetzt. 
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Belsplel2 

Zur Herstellung einer Zubereitung werden 100 Gewichtsteile 
eines hydroxy lendblockierten Polydimethylsiloxans mit einer 
Viskositat von etwa 2200 cP bei 25 5 Gewichtsteile' 

gummiartiges dimethylvinylsiloxyendblockiertes Polydiiuethyl- 
siloxan mit einer Willicuns-Plastizitat zwischen 0,140 und 
0,165 cm, 25 Gewichtsteile Diatonieenerde, lO Gewichtsteile 
hydroxylendblockiertes Polydimethylsiloxan mit etwa 4 Ge- 
wichtsprozent siliciumgebundenen Hydroxy Ires ten, 10 Ge- 
wichtsteile trimethylsiloxyendblockiertes Polymethylhydrogen- 
siloxem mit etwa 1,6 Gewichtsprozent siliciximgebundenen Wasser- 
stoffatomen und 0,96 Gewichtsteile RhodiiimkatalysatorlSsung 
der in Beispiel 1 angegebenen Art miteinander vermischt. 
Durch Erhitzen einer Probe der obigen Zubereitung auf eine 
Temperatur von 150 entsteht innerhalb von etwa 5 Minuten 
ein hervorragender elastomerer Schauia. Der Schaum hat eine 
Dichte von 0,2 g pro ccm. 

Beispiel.3* 

Es werden 4 Zubereitungen hergestellt, indem man lOO Gewichts- 
teile eines hydroxy Lendblockierten Polydimethylsiloxans mit 
edLner Viskositat von etwa 220O cP bei einer Temperatur von 
25 ^C, ID Gewichtsteile eines gummiartigen dimethylvinyl- 
siloxyendblocklerten Polydiorganosiloxans mit etwa 99,4 Mol- 
prozent Dimethylsiloxaheinheiten und 0,6 Molprozent Methyl- 
vinylsiloxaneinheiten sowie einer Williams-*Plastizxtat im 
Bereich von 0,140 bis 0,165 cm, 24,4 Gewichtsteile Diato- 
meenerde, 13,3 Gewichtsteile hydroxylendblockiertes Poly- 
dimethylsiloxcin mit etwa 4 Gewichtsprozent siliciximge- 
bundenen Hydroxy Iresten und 11,1 Gewichtsteile trimethyl- 
siloxyendblockiertes Polymethylwasserstof fsiloxan miteinander 
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10O 000 CP bei 25 und einer Topfzeit von wenigstens 8 Stun- 
den erhSlt, und das auf diese Welse erhaltene Gemisch zur Bil- 
dung eines Schaums dann auf elne Temperatur von iiber 90 
erhitzt. 

2* Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 

k.ennzeichnet g daB man ferner RuB in einer Menge 
von 0,01 bis 2 Gewichtsteilen, bezogen auf das Gewicht der 
gesamt^en Zubereitung, verwende-t. 

3, Verfahren zur Herstellung eines warmgeharteten Or- 

ganosiloxanschauxns , dadurch gekennzeich- 
net:, ctaB man ein Organohydrogensiloxan mit: im .Mittel 
wenigstens drei siliciuzngebundenen Wasserstioff atomen pro Mo- 
lektil und im Mittel nicht mehx als einem siliciuzngebundenen 
Wasserstof f atom pro SiLiciumatom und mit Alkylresten rait 
1 bis 6 Kohlenstof f atomen pro Rest, Pheny Ires ten und/oder 
3, 3,3-Trif luorpropylresten, ein hydroxyliertes Organosiloxan 
mit im Mittel 1,5 bis 2,5 siliciumgebundenen Hydroxy Ires ten 
pro -Molekiil und im Mittel wenigstens einem Alkylrest mit 1 bis 
5 Kohienstoffatomen, Pheny Irest und/oder 3 , 3 ^ 3-Trif luorpropy 1- 
rest pro Siliciximatom, ein benzollosliches vinylhaltiges trior- 
ganosiloxyendblocklertes Polydiorganosiloxan mit im Mittel etwa 
zwel Vinylresten pro Molektil, das in einer Menge vorhanden ist, 
die dem Gesamtgewicht aus dem hydros^lierteii Organosiloxan 
und dem benzollSsllchen vinylhaltigen triorganosiloxyend- 
blockierten Polydiorgamosiloxan entspricht unci nicht mehr 
als 85 Gewichtsprozrent ausmacht, wobei dieses benzollosliche 
vinylhaltige triorganosiloxyendblockierte Polydiorganosiloxan 
durch Alkylreste mit 1 bis 6 Kohlenstpf fatomen pro Rest, Phe- 
nylreste, Vinylreste und/oder 3,3, 3-Trif luorpropylreste substi- 
tuiert ist und einen Rhodixamkatalysator aus . der Gruppe 
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